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Özet 
Bu çalışmada yaş ve kuru olarak uygulanan farklı öğütme tekniklerinin sepiyolit liflerini serbestleştirmedeki 
etkinliği boyut kontrolu ile birlikte araştırılmıştır. Katı konsantrasyonu, karıştırmanın şiddeti-süresi ve 
öğütme şeklinin sepiyolitin reolojik özellikleri üzerinde onemli etkisinin olduğu görülmüştür. Kuru öğütme 
işlemlerinin öğütme süresindeki artışla beraber sepiyolitin yapısına zarar verdiği ve 2 saatlik öğütme süre-
sinden sonra tekrar floklaşmadan dolayı tane boyutunun irileştiği ve lifsi yapısının kaybolduğu, yerini şekil-
siz kürelerin aldığı görülmüştür. Yaş öğütmede ise sepiyolitin lifsi yapısının korunduğu tespit edilmiştir. Elde 
edilen verilerin değerlendirilmesinde zeta potansiyel, yüzey alanı ve SEM (taramalı elektro mikroskop) 
görüntülerinden faydalanılmıştır.  
Anahtar Kelimeler: Sepiyolit, öğütme, viskozite. 
 
Grinding mechanism of sepiolite for high viscosity industrial applications 
Abstract 
Clay minerals have a wide range of industrial applications including thickeners and flow regulators which 
are known as rheological additives. For this purpose, bentonite type layered smectite group clays and needle 
structured sepiolite and attapulgite type clays are used. The mechanisms of gelling for both clays are differ-
ent due to their unique structures. The rheological properties of these suspensions depend on such parame-
ters as concentration, the intensity of agitation and pH. These properties make sepiolite suspensions very 
useful thixotropic materials and thickeners. In this study, the effect of mode of grinding, dry and wet on dis-
integration of sepiolite fibers was investigated under controlled particle size. Physical parameters are shown 
to impart a pronounced effect on the viscosity of sepiolite; the viscosity increases with increasing the energy 
of agitation, but increase in viscosity against solids concentration is not linear but polynomial. The results 
were interpreted with zeta potential, surface area measurements and SEM photographs. It is shown that the 
mode of grinding has a significant effect on the rheological properties of sepiolite. Dry grinding process ad-
versely affects the structure of sepiolite and after 2 hours of grinding, the grain size is enlarged due to ag-
glomeration of fibers into spheres. In wet grinding, the fiber structure of sepiolite was preserved along with 
a plausible size reduction. These results were also corroborated with zeta potential results.  
Keywords: Sepiolite, grinding, viscosity.
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Giriş 
Öğütmenin çeşitli mineral maddelerin yapısal 
stabilitesi ve yüzey özelliklerine etkisi birçok 
araştırıcı tarafından incelenmiş, fakat killerin 
öğütme sonucu, yüzey özellikleri ve yapılarında 
meydana gelen değişimler çok az araştırılmıştır. 
 
Mekanik aktivasyonun kil minerallerinin davra-
nışına olan etkisini ortaya koymak için 
montmorillonit (Blahoslov ve Kranz, 1981; Kel-
ler, 1955), bentonit (Mingelgrin vd., 1978; 
Perkins ve Dragsdorf, 1952), imogolit (Henmi 
ve Yoshinaga, 1981), kristolit (Suquet, 1989; 
Papirer ve Roland, 1981) ve sepiyolit (Cornejo 
ve Hermosin, 1988) gibi kil mineralleri ile ça-
lışmalar yapılmıştır. Perez-Rodriguez vd. (1988) 
ve Wiewiora vd. (1993) pirofillit üzerine öğüt-
menin etkisini araştırdıkları çalışmada öğütmenin 
ilk aşamalarında mineralin yüzey alanında bir 
artışın olduğunu ve bunun da tabakaların birbi-
rinden ayrılması, kayması ve tabakalar halinde 
dizilim sonucu olduğunu, sürekli öğütmenin ise 
yüzey alanında bir azalmaya ve tanelerin aglo-
merasyonuna neden olduğunu belirlemişlerdir.  
 
Schrader vd. (1970), alimünyumun asitte çö-
zünmesini kolaylaştırmak için kaolenin mekanik 
aktivasyonunu çalışmışlar ve kristal yapının c-
eksen boyunca deforme olduğunu gözlemlemiş-
lerdir. Shaw (1942) kaolende öğütmenin etkisini 
araştırmıştır. Bu çalışma kapsamında gerçekleş-
tirilen elektronmikroskop ölçümleri, yaş öğüt-
menin klivaj düzlemleri boyunca kesmeye yar-
dımcı olduğunu, buna karşılık kuru öğütmenin 
kristalin kırılmasına neden olduğunu göstermiş-
tir. Shaw (1942), kuru öğütme ile yaş öğütmeyi 
karşılaştırmış, kuru öğütmenin malzemenin ya-
pısal özelliklerindeki değişimi artırdığını ve bu-
na yeni oluşan kristal kenarlarının sayısındaki 
artışın neden olduğunu belirtmiştir. Hlavay vd. 
(1977), Aglietti ve diğerleri (1986a, 1986b) ve 
Juhasz ve Opoczky (1990), killerin -OH grupla-
rında mekanik işlemler sonucu dönüşü olmayan 
değişimlerin olduğunu savunmuşlar, öğütme 
esnasında –OH, Al-OH, Al-O-Si ve Si-O bağla-
rının kırıldığını belirtmişlerdir. 
 
Suraj vd. (1997) tarafından yapılan diğer bir ça-
lışmada da kaolinin kristal yapısına mikronize 
öğütmenin etkisi araştırılmıştır. Bilyalı değir-
mende yaş ve kuru öğütme işlemleri sonucu el-
de edilen ürünlere yapılan XRD analizleri, kuru 
öğütmenin yaş öğütmeye kıyasla parçacıklar 
üzerine etkisinin daha büyük olduğunu göster-
miştir. Kuru öğütme işlemlerinde pik şiddeti 
öğütme süresindeki artışa paralel olarak büyük 
oranlarda değişirken yaş öğütme işlemlerinde 
hemen hemen hiç değişime uğramamıştır. 5 saat-
lik kuru öğütme sonucu tane boyutu küçülürken 
yapının bozulduğu, aynı süreli yaş öğütme sonu-
cunda ise yapının korunduğu görülmüştür. 
Papirer ve Roland (1981), yaş öğütmede yeni 
oluşturulan yüzeylerin su moleküllerini absorp-
layarak yüzeylerini ince bir su tabakası ile kapla-
dığını ve böylece koruduğunu savunmuştur. 
 
Suraj vd. (1997) oskillatori diskli değirmende 
yapılan kuru öğütme işleminin bilyalı değirme-
ne göre daha hızlı olduğu için daha kısa sürede 
kaolenin tabaka yapısını tahrib ettiğini, XRD 
piklerinden elde edilen değişimlerle göstermiş-
lerdir. Diskli değirmende 10 dakikaya kadar ya-
pılan öğütme işlemleri sonucu boyuttaki azalışla 
beraber yüzey alanında artış olduğunu, bundan 
sonraki sürekli öğütme işlemlerinin aglomeras-
yondan dolayı boyut artışına neden olurken yü-
zey alanında azalmalar meydana geldiğini, bo-
yut ölçümü, yüzey alanı ölçümü ve SEM fotoğ-
rafları ile göstermişlerdir. Yüzey alanındaki ar-
tış bazal düzlemler boyunca kaolen pullarının 
kırılması ve ayrılması nedeniyle olurken, yüzey 
alanındaki azalmalar sürekli mikronizasyon ile 
birincil parçacıkların yüzey enerjilerindeki artış 
ve öğütme esnasında oluşan amorf tabaka yü-
zeylerinin birbirine yapışmaları sonucu tanelerin 
aglomera olmasına atfedilmektedir (Cornejo ve 
Hermosin, 1988; Perez-Rodriguez vd., 1988). 
Tane boyutu ve yapısındaki değişimlerin SEM 
analizleri incelendiğinde 10 dakikalık öğütme 
sonucu boyuttaki küçülmenin yapıyı oluşturan 
tabakaların birbirinden ayrılması ile oluştuğu, 
10 dakikadan sonra yapının bozulması sonucu 
(tabakaların kırılıp birbiriyle karşılıklı etkileşi-
miyle) aglomera oldukları görülmüştür. 
 
Sondi vd. (1997) tarafından yapılan bir başka 
çalışmada, amorflaşma prosesinde planet de-
ğirmenin bidellit ve ripidolitin katyon değişim 
kapasitesi ve spesifik yüzey alanında yaptığı 
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değişimler araştırılmıştır. Yapılan SEM ölçüm-
lerinde, düzenli bir tane şekline sahip olan her 
iki kil kristalinin 6 dakika öğütme sonunda ha-
sar görmeye başladığı ve 300 dakika öğütme 
sonucu bu kristallerin (sürekli öğütmenin bir 
sonucu olarak) kırılıp amorflaştığı, küçük par-
çacıklar şeklini alan tanelerin daha sonra bir 
araya gelerek büyük agregalar oluşturduğu be-
lirlenmiştir. XRD analizlerinde; 6 dakikaya ka-
dar olan öğütme işlemlerinde yapının orjinal 
numunede olduğu gibi korunduğu, bundan sonra 
ise sürekli öğütmenin etkisi sonucu amorflaşma 
olduğu, hatta ripidolit için 1 saat öğütme süresi 
sonunda kristalen fazın tamamen kaybolduğu 
görülmüştür. Farklı öğütme zamanlarında elde 
edilen ürünlerle yapılan spesifik yüzey alanı öl-
çümlerinden, doğal yüzey alanlarının 6 dakika 
öğütme süresine kadar önemli miktarda arttığı 
ve sürekli öğütmenin sonucu ise yüzey alanının 
büyük oranlarda azaldığı görülmüştür. Sonuç 
olarak mekanik işlemler bidellit ve ripidolitin 
spesifik yüzey alanı ve katyon değişim kapasite-
sinde, alümina silikat amorf faz formunun ve 
kristalinitenin kaybolmasından dolayı, büyük 
değişikliklere neden olmuştur.  
 
Dellisanti ve Valdre (2005), bentonitin öğütül-
mesi ile yapısında, morfolojisinde ve termal 
özelliklerinde meydana gelen değişimleri ince-
lemiştir. Öğütme süresine bağlı (1 ve 20 saat) 
meydana gelen yapısal değişimler XRD sonucu 
elde edilen piklerdeki şiddetin büyüklüğü ile 
ilişkilendirilmiştir. Bu değişimlere ara tabaka su 
moleküllerinin kaybının neden olduğu belirtil-
miştir. Yine bu sonuçları öğütme öncesi ve son-
rası çekilen FT-IR spektrumlarında elde edilen 
OH- gerilim bandı ve hidrojen bağ absorpsiyon 
bandı arasındaki farkla açıklamışlardır. Termik 
analizler, öğütme süresinin artışıyla yapıda 
meydana gelen su kaybının sürekli arttığını or-
taya koymuş bu durum tetrahedral ve oktahedral 
yapıdaki düzenin sürekli olarak bozulması ve 
bağların kırılması ile açıklanmıştır. 
 
Yapılan boyut, yüzey alanı ölçümleri ve SEM 
fotoğrafları öğütmeyle bentonit tane boyutları-
nın başlangıca göre giderek azaldığı ve yüzey 
alanlarının arttığını göstermiştir. Bentonitin ya-
pısının değişerek tabaka tipi parçacıkların yarı 
hegzagonal morfolojiye dönüştüğü ve küçük par-
çacıkların da agregalar oluşturduğunu ve öğütme 
süresindeki artışa paralel olarak şişme indeksinin 
ve yüzey alanının giderek azaldığı ve boyutun 
arttığı SEM fotoğrafları ile gösterilmiştir. 
 
Bu çalışmada, Eskişehir-Sivrihisar yöresi kah-
verengi sepiyolitinin yapısal alterasyonundaki 
değişiklikler farklı öğütme teknikleri kullanıla-
rak araştırılmış ve bunun sepiyolitin reolojik 
özellikleri üzerine olan etkisi incelenmiştir.  
 
Malzeme ve yöntem  
Deneylerde, hammadde olarak Eskişehir-
Sivrihisar yöresinde faaliyet gösteren MAYAŞ 
firması tarafından üretilen tuvenan kahverengi 
sepiyolit kullanılmıştır. Tuvenan sepiyolitin bo-
yutu ufalama işlemleri ile –5+2 mm’ye indirilmiş 
ve tüm deneylerde bu numune kullanılmıştır.  
 
Öğütme deneyleri yaş ve kuru olarak yapılmış 
olup, yaş öğütme işlemlerinde laboratuvar tipi 
seramik bilyalı değirmen ve atrititör değirmen, 
kuru öğütme işlemlerinde ise seramik bilyalı de-
ğirmen ve bilezikli değirmen kullanılmıştır. 
Öğütme işlemlerinin sepiyolitin reolojik özellik-
lerine olan etkisini belirlemek için viskozite öl-
çümleri Brookfield RVDV-II+ model viskozi-
metre ile yapılmıştır. Verilerin toplanması ve de-
ğerlendirilmesi için yine Brookfield Engineering 
tarafından geliştirilen Wingather VI.I. adlı bilgi-
sayar programı kullanılmıştır. Öğütme işlemi so-
nucu sepiyolitin boyut dağılımları Fritsch 
analysette 22 laser particle sizer marka cihazla, 
liflerin yapısındaki fiziksel değişiklikler SEM 
analizleriyle, yüzey alanındaki değişimler 
Monosorb BET cihazıyla incelenmiştir. Bunların 
dışında, pH’nın sepiyolitin reolojik özelliklerine 
olan etkisini belirlemek için sepiyolit numuneleri 
seramik bilyalı değirmende yaş olarak farklı 
pH’larda 30 dakika öğütülmüş pH’nın reolojik 
özelliklere ve zeta potansiyeline etkisi (Zeta 
Meter 3.0 cihazı ile) araştırılmıştır. 
 
Deneysel sonuçlar ve değerlendirme 
Öğütmenin sepiyolitin zeta potansiyeline  
etkisi 
Seramik bilyalı değirmende farklı öğütme şart-
larında (kuru ve yaş) ve farklı sürelerde öğütü-
len sepiyolit, % 3 katı konsantrasyonu olacak 
Sepiyolitin öğütme mekanizması 
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şekilde doğrudan blendıra beslenmiştir. 
Blendırda 17000 rpm’de 10 dak karıştırılıp jel 
hale getirilen malzemenin yapısındaki değişim-
ler, zeta potansiyel ve pH ölcümleri ile incelen-
miştir. Zeta potansiyel ölçümleri, jel halindeki 
malzemenin santrifüj edilmesiyle elde edilen 
berrak çözeltiye, jel halindeki malzemeden az 
bir miktarda ilave edilmesiyle yapılmış ve daha 
sonra pH değerleri ölçülmüştür.  
 
Şekil 1’den de görüldüğü gibi kuru öğütme sü-
resi arttıkça sepiyolitin zeta potansiyelinin mut-
lak değeri daha da artmaktadır. pH’nın düşmesi 
ile yükün negatifliğinin azalması tüm katılarda 
beklenen bir özelliktir. Negatif yükün mutlak 
değerindeki artış sepiyolitin kristal yapısının 
öğütme sonucu bozulması, yüzeyindeki Si-O-Si 
bağlarının kırılması ve suyun yapısındaki OH 
ile Si-OH bağı meydana getirmesinden kaynak-
lanmaktadır. Si-O-Si bağlarının kırılma oranı 
arttıkça Si-OH oluşumu o denli fazla olacaktır. 
Bu da ortam pH’sının o oranda azalmasına ne-
den olacaktır. Suraj vd. (1997) tarafından disk 
değirmende kuru olarak öğütülen kaolenin yapı-
sında meydana gelen çökme FTIR analizleri so-
nucu elde edilen, Si-O ve Si-O-Al bantlarının 
varlığı ile izah edilmiştir. Cornejo ve Hermosin 
(1988) sepiyolitle bilyalı değirmende yaptıkları 
kuru öğütme çalışmasında, öğütme süresindeki 
artışa bağlı olarak sepiyolitin tetrahedral ve 
oktahedral birimleri arasındaki bağlantının za-
yıfladığı ve hatta yok olduğu, bunun sonucu ola-
rak da yapılan IR analizleri ile Si-O-Mg bağlan-
tılarının kaybolduğunu göstermişlerdir. 
 
Kuru öğütme süresindeki artışa bağlı olarak da-
ha fazla bozulmalar meydana geldiğinden zeta 
potansiyel de o derece negatif olacaktır. Kuru 
öğütmeyle yapıdaki bozunma farklı killer için 
Suraj vd. (1997); Sondi vd. (1997) ve Dellisanti 
ve Valdre (2005) tarafından yapılan çalışmalar 
ile ortaya konulmuştur. Bu yazarlar, yapıdaki 
bozunmaya ara tabaka su moleküllerinin kaybı-
nın neden olduğunu söylemişlerdir. Yaş öğüt-
mede, öğütme süresindeki artışla beraber yapı-
daki bozulma kuru öğütmeye göre daha az ol-
duğundan zeta potansiyeldeki düşüş de daha az 
olmaktadır. Yaş öğütmede bilyaların etkisi sıvı 
ortam tarafından azaltılmakta ve mikronizas-
yonun etkisi gecikmektedir (Suraj vd., 1997). 
Papirer ve Roland (1981) tarafından yapılan bir 
çalışmada, yaş öğütmede yeni oluşturulan yü-
zeylerin su moleküllerini absorplayarak, yüzey-
lerinin ince bir su tabakası ile kaplandığını ve 
böylece yüzeylerin korunduğu belirtilmiştir. 
 
Öğütme ile sepiyolitin fiziksel yapısında 
meydana gelen değişimin SEM ile  
belirlenmesi 
Sepiyolitin fiziksel yapısında meydana gelen 
değişiklikler SEM çalışmalarıyla izlenmiş ve 
elde edilen SEM fotoğrafları Şekil 2’de veril-
miştir. Şekil 2’den de görüldüğü gibi, farklı sü-
relerde farklı öğütme prosesleri uygulanan 
sepiyolit numunelerinin, uygulanan prosese göre 
fiziksel yapılarında meydana gelen değişimler 
de farklılık göstermektedir.  
 
SEM görüntüleri teker teker incelendiğinde, ku-
ru öğütme işlemi sonucu elde edilen sepiyolit 
numunelerinde öğütme süresi arttıkça sepiyoliti 
meydana getiren liflerin açılmadığı, aksine ya-
pısının bozunduğu görülmektedir. SEM görün-
tülerinde, 16 dakika süren kuru öğütme işlemi 
sonunda lifler belirgin olarak görülmekte, fakat 
liflerin birbirlerinden ayrılmadığı yani tam ser-
bestleşmenin sağlanamadığı, demetlerin yapıla-
rını koruduğu gözlenmektedir. 30 dakikalık 
öğütmeden sonra liflerin yapısının bozulmaya 
başladığı 16 dakikalık öğütmede belirgin olarak 
görülen liflerin kırıldığı ve ezildiği görülmekte-
dir. 60 dakikalık öğütmede lifsi yapının tama-
men ortadan kalktığı ve tane yapısının bozuldu-
ğu, 240 dakikalık öğütmeden sonra tanelerin 
şekilsiz kürelere dönüştüğü görülmektedir. 
Bilyalı değrmende yaş öğütme işleminde ise, 16 
dakikada liflerin kabardığı, 30 dakikada bu lifle-
rin belirginleştiği yani bir miktar serbest hale 
geldiği, 60 dakikada ise kısmen serbestleşen lif-
lerin yassı tanelere ve pullara dönüştüğü (flake) 
yani fiberlerin aglomera olduğu görülmektedir. 
Bu pullar suda dağıtıldıklarında serbest lif halini 
alacaktır. Yani yaş öğütme işlemi sonucu liflerin 
yapısının korunduğu bir bozunmanın olmadığı, 
lif serbestleşmesinin kuru öğütmeye göre daha 
da iyileştiği görülmektedir. 
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Şekil 1. Bilyalı değirmende yaş ve kuru olarak öğütülen sepiyolitin öğütme süresine ve pH’ya bağlı 
yapılan zeta potansiyel ölçüm sonuçları 
 
SEM görüntülerinden de açıkca görüldüğü gibi 
kuru öğütme işlemi sepiyolitin fiziksel özellikle-
rini önemli derecede etkilemekte ve sepiyolitin 
lifsi yapısını değiştirmektedir. Cornejo ve 
Hermosin (1988) sepiyolitin bilyalı değirmende 
kuru öğütülmesi sonucu meydana gelen yapısal 
değişimi üç nedene bağlı olarak, i) 15 dakika 
gibi kısa öğütme sonucunda lifsi parçacıklarda 
yapısal bir değişim olmadığını ve sadece yüzey 
alanında artış olduğunu, ii) 1-8 saat arası öğüt-
me zamanlarında sepiyolit liflerinin paralel bi-
rimlerinde bir bozunmanın olduğunu, bunun da 
yapısal birimin bozunmasına ve yüzey alanında 
azalmaya neden olduğunu ve iii) 14-24 saat 
öğütme zamanlarında oktehedral tabakanın çök-
tüğünü, amorf bir faz oluştuğunu ve prototropy 
etkisinin gözlemlendiğini, açıklamışlardır. Yaş 
öğütme işleminde ise, öğütmeden çok dağıtma 
yapıldığı için sepiyolitin lifsi yapısının fazla et-
kilenmediği ve serbest hale gelen liflerin bir 
araya gelip pullar oluşturduğu görülmüştür 
(Vucelic vd., 2002). Aynı zamanda yaş öğütme-
de bilyaların etkisi sıvı ortam tarafından azaltıl-
dığından mikronizasyonun etkisi gecikmekte ve 
bunun sonucu olarak da yapı daha az hasar 
görmektedir (Suraj vd., 1997). Bununla beraber, 
yaş öğütmede yeni oluşturulan yüzeylerin su 
moleküllerini absorplamaları sonucu, yüzeyleri-
ni kaplayan ince bir su tabakası oluşarak 
bilyaların etkisine daha az maruz kalmaktadır 
(Papirer ve Roland, 1981). 
 
Öğütme süresinin sepiyolitin boyut dağılımı 
ve yüzey alanına etkisi 
Sepiyolitin fiziksel ve kimyasal özelliklerinde 
meydana gelen değişimi incelemek amacıyla 
yaş ve kuru öğütme deneyleri sonucu elde edi-
len ürünlerde boyut analizi ve yüzey alanı öl-
çümleri yapılmıştır. Her öğütme süresinden son-
ra malzemenin tane boyutu ve yüzey alanı öl-
çülmüştür. Şekil 3’te malzemelerin öğütme sü-
resine bağlı olarak D50 boyutlarındaki ve özgül 
yüzey alanlarındaki değişim görülmektedir.  
Şekil 3’te görüldüğü gibi, yaş ve kuru öğütme 
sonucu öğütme süresindeki artışa paralel olarak 
malzemenin boyutu azalmaktadır.  
 
Kuru öğütme işleminde zamana bağlı olarak elde 
edilen boyut küçülmesi yaş öğütme işlemine gö-
re daha belirgindir. Kuru öğütmede 16. dakikada 
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Şekil 2. Sepiyolitin kuru ve yaş öğütülmesine müteakip elde edilen  SEM görüntüleri, a) 15 dakika 
kuru öğütme, b) 30 dakika kuru öğütme, c) 60 dakika kuru öğütme, d) 240 dakika kuru 
öğütme, e) 15 dakika yaş öğütme, f) 30 dakika yaş öğütme, g) 60 dakika yaş öğütme 
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dakikada 10.92 mikron olan D50 boyutu, 240. 
dakikada 6.8 mikron olurken yaş öğütmede bu 
değişim sırasıyla 11 ve 8 mikrondur. Öğütme 
işleminde -5+2 mm besleme boyutu 15 dakika 
gibi bir kısa sürede 10.92 mikrona inerken, daha 
küçük boyutlara inmesi için gerekli süre gittikce 
artmaktadır. Bu da malzemenin boyutunun daha 
fazla küçültülmesi için gerekli enerjinin arttığını 
göstermektedir. Kuru öğütme işleminde ilginç 
olan bir nokta; 120 dakika öğütme süresinden 
sonra malzemenin boyutunda tekrar bir artış ve 
yüzey alanında ise hızlı bir azalmanın olmasıdır. 
Öğütmenin ilk aşamalarında (120. dakikaya ka-
dar) tane boyutu küçülmesinin ve yüzey alanı 
artışının sebebi liflerin birbirinden ayrılması ile 
oluşan lifsi dizilimden kaynaklanmaktadır. 120. 
dakikadan sonra boyuttaki artış ve yüzey ala-
nındaki azalma, sürekli öğütmenin bir sonucu 
olarak liflerin kırılması, amorflaşması ve yapı-
nın çökmesiyle biraraya gelerek agrega olmala-
rından kaynaklanmaktadır. Tanelerin aglomera 
olması, öğütme esnasında oluşan amorf tabaka 
yüzeylerinin birbirine yapışması veya öğütme 
sonucu yapısı bozunmuş ve boyutu küçülmüş 
liflerin ortamda çimento etkisi yaparak büyük 
boyutta aglomera olmuş taneciklerin şekillen-
mesine neden olmasıdır (Cornejo ve Hermosin, 
1988; Perez-Rodriguez vd., 1988). Tanelerde 
görülen bozunma ve bunun fizikokimyasal yan-
sımaları SEM görüntülerinden, zeta potansiyel 
ölçümlerinden ve viskozite ölçümlerinden de 
açıkca görülmektedir. SEM görüntülerinde, 
sepiyoliti meydana getiren liflerin kırıldığı, 
sözkonusu lifsi yapının öğütme süresi arttıkça 
kaybolduğu ve düzensiz küreler şeklini aldığı 
görülmektedir. Sepiyolitin fiziksel yapısındaki 
bozunma, Vucelic vd. (2002) tarafından yapılan 
bir çalışmada Golesh beyaz sepiyolitinin, kuru 
öğütme işlemi esnasında bilyalı değirmende, 
tanelere hem bilyaların çarpmasından hem de 
tanelerin öğütücü ortam içerisinde birbirleriyle 
çarpışmasından kaynaklanan etkileşim sonucu, 
yapılarının bozulduğu ve çimento etkisi sonucu 
aglomera oldukları sonucuna varmıştır. Litera-
türde yer alan çalışmalarla karşılaştırıldığında, 
bu çalışmada da sepiyolitin yapısındaki bozul-
manın 120. dakikadan sonra başlamasının ne-
denleri; kullanılan değirmenin farklı olması, de-
ney şartlarındaki farklılık, öğütülen numunenin 
başlangıç boyutu ve beslenen malzeme mikta-
rındaki farklılıklardır. Elde edilen verilerin lite-
ratürde yeralan verileri teyit eder mahiyette ol-
duğu görülmektedir.  
 
% 3 katı konsantrasyonunda gerçekleştirilen yaş 
öğütme işleminde yukarıda verilen öğütme süre-
lerine bağlı kalınarak yapılmış ve Şekil 3’te gö-
rüldüğü gibi, öğütme süresindeki artışa bağlı 
olarak D50 boyutlarında bir azalmanın meydana 
geldiği belirlenmiştir. Buna göre, tane boyutun-
da meydana gelen küçülme kuru öğütmeye göre 
daha azdır. Bunun muhtemel sebebi, yaş öğütme 
işlemi çok düşük katı konsantrasyonunda yapıl-
dığından, burada öğütme işleminden çok dağıtma 
işleminin söz konusu olmasıdır. Yaş öğütmede, 
bilyalar direkt olarak taneyle temas yerine tanele-
ri bir arada tutan Si-O-Si bağlarını kırmak için 
gerekli enerjiyi sağlamakta, bununla beraber be-
lirli bir boyuta kadar öğütme işlemi gerçekleş-
mektedir. Bu sonuçlara SEM görüntüleri, zeta 
potansiyel ve viskozite ölçümleri ile varılmıştır. 
SEM görüntülerine bakıldığında, tanenin fiziksel 
yapısında kuru öğütmeye göre çok az bozunma-
nın olduğu, hatta tüm öğütme sürelerinde lifsi 
yapının korunduğu görülmektedir. 
 
Şekil 3`te görüldüğü gibi, seramik bilyalı de-
ğirmende gerçekleştirilen kuru öğütme işlemin-
de oğütme süresindeki artışa paralel olarak aza-
lan boyutla beraber yüzey alanı 120. dakikaya 
kadar artmakta ve daha sonra tekrar azalmakta-
dır. Yaş öğütmede ise boyuttaki azalmaya para-
lel olarak 30. dakikaya kadar yüzey alanı art-
makta, bundan sonra ise azalmaktadır. Yapılan 
reolojik ölçümler de benzer sonuçlar elde edil-
miş ve görünür viskozite değerleri yaş öğütme 
işlemlerinde 30. dakikadan sonra azalmıştır. Yaş 
öğütme işleminde anılan süre sonunda (30 dak.) 
elde edilen bu sonuç kuru öğütmedeki kadar 
olmasa da, yapının bozunmaya başladığını gös-
termektedir. Killerin bir çok özellikleri (kimya-
sal kompozisyonları ve yapılarından başka), 
katyon değişim kapasitesi ve spesifik yüzey 
alanları, mikroyapı-akış özelliklerinde çok 
önemlidir. Örneğin, flokülasyon ve çökme hız-
ları, birbiriyle etkileşim içinde olan parçacıkla-
rın şekil, boyut, yüzey yükü ve spesifik yüzey 
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alanlarını etkilemektedir (Lagaly, 1989; Lagaly, 
1993; Permien and Lagaly, 1994, Keren, 1991 ). 
 
Atritör değirmenle yaş olarak yapılan öğütme 
işlemi sonucunda tane boyutu, öğütme süresin-
deki artışla küçülmekte bununla beraber yüzey 
alanı da 30. dakikaya kadar azalmakta bundan 
sonra ise sabit kalmaktadır. Kuru ve yaş öğütme 
işlemleri karşılaştırıldığında, kuru öğütmede 
boyut küçülmesine bağlı olarak yüzey alanı be-
lirli bir öğütme süresine kadar (120 dak.) artar-
ken, yaş öğütmede yüzey alanı 30 dakikalık bir 
öğütme sonrası azalmaktadır. Vucelic vd. 
(2002) tarafından yapılan çalışmada, kuru 
öğütmede belirli bir öğütme süresinden sonra 
yüzey alanında meydana gelen azalma yapının 
bozunmasından, yaş öğütmede ise yüzey mikro 
porlarının sayısının kısmi amorflaşmasından do-
layı olduğu öne sürülmüştür. Öğütme işlemleri 
sonucunda süreye bağlı en fazla boyut küçülme-
si ve en büyük yüzey alanı da yine atritör de-
ğirmende elde edilmiştir. Atritör değirmen bilya 
boyutuna bağlı olarak bilyalı değirmene göre da-
ha ince bir öğütme tekniğine sahip olduğundan 
ve öğütme sistemi bilyalı değirmene göre farklı 
olduğundan dolayı (kesme kuvveti daha etkin-
dir) daha kısa sürede daha ince boyutlara inile-
bilmektedir. Bunun yanısıra elde edilen ürünle-
rin yüzey alanları daha büyük olmasına rağmen 
reolojik ölçümler sonucu elde edilen görünür 
viskozite değerlerinin daha düşük olması yüzey 
mikroporlarının daha fazla amorflaşmasından ve 
yüzey Si-O bağlarının azalmasından kaynak-
lanmaktadır.  
 
Sepiyoliti oluşturan liflerin boyutu yaklaşık 5 
mikronun altındadır. Bilyalı degirmende kuru ve 
atritor değirmende yaş öğütme sonucu bu boyu-
tun altına inilmesine rağmen elde edilen visko-
zite değerlerinin daha düşük olması boyut kü-
çültme işleminin fiberlerin serbest hale gelmesi 
için yeterli şart olmadığını hatta seçimli olma-
yan boyut küçültme işleminin yapıya hasar ver-
diğini göstermektedir. Yine ilginç bir durum, 
yaş öğütme işlemleride öğütme süresindeki ar-
tışla boyuttaki azalışa paralel olarak yüzey alanı 
azalırken, kuru öğütmede boyuttaki azalmayla 
yüzey alanında bir artış meydana gelmesidir.  
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Şekil 3. Öğütmenin sepiyolitin boyut dağılımına ve yüzey alanına olan etkisi 
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Öğütme süresinin viskoziteye etkisi 
Kuru ve yaş olarak öğütülen sepiyolit, öğütme 
işleminden sonra blendırda %3 katı konsantras-
yonunda 17500 D/D karıştırma hızında 10 daki-
ka kıvamlandırılarak jel hale getirilmiştir. Daha 
sonra jel halindeki malzemenin görünür viskozi-
te değişimi Brokfield Programmable DV-II+ 
Viscometer marka cihazı ile 5 rpm de süreye 
bağlı olarak ölçülmüş, 15. dakikadaki viskozite 
değerleri baz alınarak her malzeme için öğütme 
süresine göre görünür viskozite-öğütme süresi 
eğrileri çizilmiştir. 
 
Şekil 4’te dört farklı öğütme işlemi sonucu elde 
edilen malzemenin öğütme süresine bağlı görü-
nür viskozite değişimleri görülmektedir. Şekil 
4’te görüldüğü gibi, yaş öğütme işleminin kuru 
öğütmeye göre daha iyi sonuç vermektedir. 
Bilyalı değirmen ve bilezikli değirmen ile yapı-
lan kuru, atritör değirmen ile yapılan yaş öğüt-
me işlemlerinde öğütme süresi arttıkça viskozi-
te, hızlı bir şekilde düşerken; bilyalı değirmende 
gerçekleştirilen yaş öğütme işleminde 30 dak. 
öğütme süresine kadar viskozite artmakta, daha 
sonra ise yavaş bir şekilde azalmaktadır. 
 
Kuru öğütmede öğütme süresindeki artışa bağlı 
olarak sepiyolitik yapının bozulması, bu liflerin 
boyut küçültme esnasında hasar verilmeden ser-
best hale getirilmesinin kuru öğütmeyle müm-
kün olmadığını göstermektedir. Bilindiği gibi, 
sepiyolitin iyi viskozite vermesi için bu liflerin 
mümkün olduğunca orijinal yapıları bozulma-
dan serbest hale getirilmesi gerekmektedir. Ne 
kadar fazla serbest lif meydana gelirse bu lifler 
suda dağıldıklarında uygulanan kesme kuvvetiy-
le daha fazla ağ yapısı oluşturacak ve bu da ya-
pıda daha fazla suyun lifler arasında hapsedil-
mesini sağlayarak viskozite artışına neden ola-
caktır (Santaren, 1993; Simonton vd., 1988). 
 
Yaş öğütme işlemi ile sepiyolitin lifleri kuru 
öğütmede olduğu gibi hasar görmediğinden kuru 
öğütmeye göre daha iyi viskozite elde edilmekte-
dir. Ancak Şekil 4’den de görüldüğü gibi bilyalı 
değirmende yaş öğütme ile viskozite değeri 30. 
dakikaya kadar artmakta ve daha sonra düşmek-
te; 120 dakikadan sonra ise keskin bir düşüş gös-
termektedir. Bu düşüş, yaş öğütmeyle belirli bir 
süreden sonra liflerin yapısında kısmi amorflaş-
manın başladığını göstermektedir. Nitekim SEM 
görüntüleri (Şekil 2)’de bunu teyit etmektedir. 
Bilyalı değirmende yapılan yaş öğütme işlemi 
sonucu viskozitenin kuru öğütmeye göre daha iyi 
sonuçlar verdiği görülmektedir (Şekil 4). Kuru 
öğütmenin aksine yaş öğütmede viskozitedeki 
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Şekil 4. Farklı öğütme işlemlerinin sepiyolitin viskozitesine etkisi 
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artışın nedeni burada değirmenin öğütme işle-
minden çok dağıtma yapması ve tanelerin sulu 
ortamda birbiriyle kenetlenme ihtimalinin daha 
az olmasıdır. Yaş öğütmede kuru öğütmenin ak-
sine küresel tanecikler yerine pullar oluşmakta-
dır. Muhtemelen bu pullar liflerin aglomera ol-
muş şeklidir ve dağıtma esnasında ayrılmaları 
mümkün olmaktadır (Vucelic vd., 2002). Atritör 
değirmen bir yaş öğütme tekniği olmasına rağ-
men, viskozitedeki keskin düşüşün nedeni, yük-
sek bilya şarjı ve karıştırma sonucu (600 D/D) 
tanelerin hem birbiriyle hem de bilyalarla tema-
sının sürekli olmasından dolayı lifsi yapının bo-
zularak viskozitenin, bilyalı değirmende kuru 
öğütmeye benzer şekilde, hızla azalmasıdır.  
 
Genel sonuç 
Sepiyolit diğer tabaka yapılı killer gibi suda 
şişme özelliği olmadığından suda dağılmamak-
ta, bunun için bir dağıtma enerjisine gereksinim 
duymaktadır. Sepiyoliti meydana getiren liflerin 
(<2 mikron) serbest hale gelmesi için bir öğüt-
me enerjine gereksinim vardır. Uygulanacak 
öğütme prosesinin cinsi de büyük önem taşı-
maktadır. Bu çalışma kapsamında uygulanan 
öğütme proseslerinden en iyi sonuç bilyalı de-
ğirmende yapılan yaş öğütme işleminden alın-
mıştır. Buna rağmen reolojik açıdan istenilen 
ideal sonuçlara ulaşılamamıştır. Kuru öğütme 
proseslerinin ve atrititör degirmende yapılan 
öğütmenin sepiyoliti meydana getiren liflerin 
yapısına zarar verdiği dolayısıyla uygun bir pro-
ses olmadığı tespit edilmiştir. Liflere zarar ver-
meden daha uygun proseslerle liflerin birbirin-
den ayrılması için alternatif proseslerin gelişti-
rilmesi gerekmektedir.  
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